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Абстракт 
Исследована возможность получения сверхпроводящего материала на основе диборида магния 

методом самораспространяющегося высокотемпературного синтеза (СВС) при воздействий цен-

тробежной силы. СВ-синтез образцов диборида магния из металлических порошков магния и бора 

проводили в высокотемпературной центрифуге. Скорость вращения центрифуги варьировалась от 

2000 до 2500 оборотов в минуту. В результате исследований подобраны оптимальные условия 

синтеза сверхпроводящего диборида магния. C помощью магнитометрических измерений на уста-

новке Quantum Design PPMS EverCool-II были определены параметры критической температуры 

перехода (Tc) в сверхпроводящие состояние. Установлено, что критическая температура перехода 

образцов находится в интервале 37.5-38К. Приведены расчетные данные предела плотности тока 

(Jc) в собственном магнитном поле, которая находится в диапазоне 0.8-1*10
8
А/см

2
. Установлено, 

что значение скорости вращения вала центрифуги существенно влияет на синтез и на сверхпрово-

дящие характеристики диборида магния.  

 

Ключевые слова: диборид магния, само-

распространяющийся высокотемператур-

ный синтез, высокотемпературная центри-

фуга, сверхпроводимость 
 

Введение 

 

В 2001 году японскими учеными бы-

ла открыта сверхпроводимость дибори-да 

магния [1]. Высокий интерес к сверх-

проводникам на основе диборида магния 

обусловлен их практическим потенциалом 

для использования в криоэлектронных 

устройствах при температуре жидкого во-

дорода. Вопросы различных применений 

сверхпроводящих материалов стали об-

суж-даться практически сразу после от-

крытия явления сверхпроводимости. Наи-

большее применение сверхпроводники 

нашли в настоящее время в области соз-

дания сильных магнитных полей. Совре-

менная промышленность производит из 

сверх-проводников второго рода разнооб-

разные провода и кабели, используемые 

для изготовления обмоток сверхпроводя-

щих магнитов, с помощью которых полу-

чают значительно более сильные поля (бо-

лее 20 Тл), чем при использовании желез-

ных магнитов. Применение сверхпроводи-

мости может привести к созданию сверх-

быстрых электронно-вычислительных ма-

шин. [2-3].   

На сегодняшний день существует не-

сколько способов синтеза сверхпро-

водящего материала, таких как взрывной 

синтез, метод in-tube, CVD и т.д. Диборид 

магния синтезируют магнийтермическим 

восстановлением борсодержащих соедине-

ний  при взрывном нагружении смеси по-

рошков магния и бора. Также известны 

способы синтеза диборида магния из сте-

хиометрических и нестехиометри-ческих 

смесей порошкового бора и компактного 

магния в вакууме, в атмосфере инертного 

газа в муфельной печи при температуре 

800-875°С в течение 1-1,5 часов [4-7]. Бла-

годаря использованию внешнего давление 

удается существенно подавить нежела-

тельный процесс − испарение магния при 

синтезе MgB2 и получить  материал с от-

личными функциональными характери-

стиками − плотность на уровне 98% от 

теоретического значения, высокие значе-
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ния сверхпроводящих характеристик и ме-

ханических свойств [8].  

И одним из перспективных спосо-

бов синтеза диборида магния является са-

мораспростроняющийся высокотемпера-

турный синтез в той или иной модифика-

ции. В данной работе аналогичный эффект 

воздействия внешнего давления создается 

путем проведения самораспространяюще-

гося высокотемпературного синтеза (СВС) 

в реакторе высокотемпературной центри-

фуги [9]. Лабораторный вариант этого уст-

ройства, разработанного для исследования 

процессов горения в условиях вращения 

[10] позволяет развивать угловую скорость 

до 525 с
-1

. При этом горение в оксидных 

системах может переходить в сверхадиаба-

тический режим и создавать поток класте-

ров металла,  тепловая и кинетическая 

энергия которого обуславливает старт и 

необратимость химических реакций с вы-

соким Аррениусовским барьером [11]. 

Ранее нами [12] проведены  экспери-

менты по синтезу новых материалов в ре-

жиме СВС в высокотемпературной цен-

трифуге. Центробежная сила, оказывает 

влияние на скорость потока кластеров, 

температуру процесса и вязкость жидкой 

фазы. Атакующий потенциал кластеров 

восстановленного металла также сказыва-

ется на формировании промежуточных и 

конечных продуктов синтеза, обеспечивая 

высокую степень конверсии [13]. Высокая 

скорость нарастания температуры в волне 

горения ведет к формированию неравно-

весной метастабильной структуры, изме-

нению растворимости примесей и, вслед-

ствие действия этих факторов, к искаже-

нию кристаллической решетки. С помо-

щью данной установки можно создать сле-

дующие условия: температуру реакций 

СВС до 3000 К, и центробежное ускорение 

до 2000g. Высокотемпературная центри-

фуга (рисунок 1) состоит из трех основный 

частей: двигатель, вал с закрепленными на 

нем тремя реакторами, система иницииро-

вания горения в ходе вращения. В качестве 

реакторов используются кварцевые трубки 

диаметром 35 мм и длиной 130 мм, разме-

щенные в металлических гильзах, закры-

тых с обеих сторон крышками. Для выхода 

газов, образующихся в процесс горения, и 

для поджига инициирующего состава в 

крышках имеются отверстия.  

 

 
Рис. 1 – Схема основных элементов высокотемпературной центрифуги  

 

Экспериментальные результаты 

 

Для синтеза сверхпроводящего дибо-

рида магния использовали порошок 

аморфного бора (B94 марки А, 20 мкм) и 

порошок магния (марки МПФ-1, 250 мкм). 

Тщательно перемешанную смесь (Mg 

55.3%, B 44,7%) из исходных порошков 

магния и аморфного бора прессовали в 

стальной цилиндрической пресс – форме с 

усилием 0,4 GPa. Нестехиометрическую 

смесь (избыток магния) готовили с целью 

восполнения возможных потерь магния 

при синтезе вследствие его высокой лету-

чести. Так как система магний и бор 

слабоэкзотермическая, для возбуждения 

СВС- реакции была использована ини-

цирующая смесь следующего состава 

(55%CuO + 12%Al + 33% Al2O3), которая 

являлась источником атакующих класте-
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ров меди. В таблице 1 представлены опти-

мально подобранные входные данные по  

приготовлению исходной смеси для про-

ведения СВС в центрифуге.  
 

Таблица 1 – Входные данные приготовленной смеси для проведения СВС центрифуге 

 
Масса 

таблетки, 

г 

Масса кварцевой 

трубки, г 
Схема слоя 

Масса 

слоя, г 

Высота 

слоя, см 

14-16 58-60 

55%CuO + 12%Al + 33% Al2O3 10-11 ~4,5 

Mg + B (d = 3 см) 14,7-15 1 

Зерна кварцита 10-11 3 

 

Схема загрузки исходной смеси в ре-

актор высокотемпературной центрифуги 

показана на рисунке 2. 

Фазовый состав синтезированных 

продуктов исследовали методом рентгено-

структурного анализа на дифрактометре 

ДРОН-4М.  Для определения сверхпрово-

дящих характеристик образцов был при-

менен магнитометрический метод анализа 

(в режимах ZFC и FC) с помощью крио-

генного оборудования Quantum Design 

PPMS EverCool-II. Топографию и микро-

структуру поверхности образцов, а также 

качественный анализ состава в точечной 

области осуществляли на растровом элек-

тронном микроскопе JSM-6510LA «JEOL», 

Япония.   

 

 
Рис. 2 – Схема загрузки исходной смеси в реактор высокотемпературной центрифуги 

 

Согласно полученным результатам 

рентгенофазового анализа продуктов 

синтеза, (таблица 2) достигнута главная 

цель эксперимента – в ходе внепечного 

процесса в течение 0,8 с. получен диборид 

магния. На его долю приходится 61-70 

массовых % продукта синтеза. Кроме 
MgB2 в данной системе образовались 

следующие фазы: оксид магния (16 - 22%), 

а также были идентифицированы в не-

большом количестве Mg, MgB4, SiO2 и ин-

терметаллидные фазы CuMg2, AlB2. Как 

видно из таблицы 2, превышение скорости 

вращения над оптимальной (2000 об/мин) 

уменьшает выход сверхпроводящей фазы 

(MgB2) в конечном продукте. 

 

Таблица 2 - Результаты РФА после СВ-синтеза 
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Состав исходной смеси и 

скорость вращение 

Содержание, масс.% 

MgB2 MgO CuMg2 SiO2 MgB4 Mg AlB2 

Mg + B 

(Mg-55.3%; B-44.7%) 

2000 об/мин 

69.2 21.7 1.8 1.5 3.8 1.9 - 

Mg + B 

(Mg-55.3%; B-44.7%) 

2500 об/мин 

61.0   15.5  3.7  2.0  10.4  -  7.3  

 

Вероятно, при увеличении  скорости 

вращение реактора повышается темпера-

тура в реакционной зоне, при этом исход-

ные порошки (магний и бор) начинают 

взаимодейтсвовать с иницирующей 

смесью и образуют интерметаллидную 

фазу (CuMg2, AlB2). На рисунке 3, пред-

ставлена фотография образца после СВ-

синтезе в высокотемпературной центрифу-

ге. Видно, что исследуемый образец со-

хранил свою изначальную форму, также 

можно отметить что, на поверхности об-

разца образовался пленоч-ный слой бурого 

цвета из интерметал-лидных фаз CuMg2 и 

AlB2. Полагаясь на данный результат, 

можно предположить, что инициирующая 

смесь во время СВ-синтеза не только пере-

дала  свою тепло--вую энергию, но и час-

тично провзаи-модействовала с поверхно-

стным слоем образца. 

 

 
 

Рис. 3 –Внешний вид образца после СВС в высокотемпературной центрифуге 

 

Методом магнитометрических изме-

рений (Quantum Design PPMS EverCool-II) 

в области температур 4.2―100 K и маг-

нитных полей 10 Οe были измерены 

сверхпроводящие характеристики образ-

цов в режиме ZFC и FC. Исследуемый об-

разец охлаждался в нулевом внешнем маг-

нитном поле от комнатной темпера-туры 

до 4,2 K, после чего прикладывался малое 

магнитное поле (10 Ое). Далее в этом по-

стоянном поле проводилось изме-рение 

магнитного момента (ZFC) образца при 

увеличении температуры. И далее образец 

снова охлаждался до 4,2 K в этом же поле 

(FC).  

При измерении температурных зави-

симостей намагниченности образцов, было 

обнаружено уменьшение магнитного мо-

мента образцов при температурах 

37<Т<38К, предшествующее резкому от-

клику магнитного момента при переходе 

материала в диамагнитное состояние при 

Т= 37.5К (рисунки 4-5).  
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Рис. 4 - Температурная зависимость изменения величины магнитных моментов образцов, 

полученных в центрифуге при 2000 об/мин 

 

 
 

Рис. 5 - Температурная зависимость изменения величины магнитных моментов образцов, 

полученных в центрифуге при 2500 об/мин 

 

Данная температура характеризует 

температуру перехода из нормального со-

стояния в сверхпроводящее, что свиде-

тельствует о зарождении сверхпроводящей 

фазы в образцах при данных криогенных 

температурах. Полученные результаты, 

свидетельствуют, что скорость вращение 

реактора при СВ-синтезе не оказывает су-

щественного влияния на критическую 

температуру перехода образцов. 

Произведен расчет и анализ одной из 

основных характеристик сверхпроводи-

мости – критической  плотности тока. Со-

гласно полученным результатам (рису-нок 

6) на сканирующем электронном микро-

скопе, средние размеры частиц нахо-дится 

в пределах 250-300 нм. Величину предела 

критической плотности тока образцов рас-

считали с помощью формулы Бина [13]:  

 

               Jc=30*ΔM/d, 

 

где Jc - плотность критического тока образ-

цов,  

         d - средний размер частиц, в нашем 

случае в пределах 2.5*10
-5

см. ΔM – раз-

личие в уменьшении и увеличении кривой 

намагничивания, определенные по маг-

нитному гистерезису (рисунок 7).  
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Рис. 6 - Микрофотография диборида магния полученного в СВС-центрифуге 

 

  
 

а – 2000 об/мин,                                                                         б – 2500 об/мин 

 

Рис. 7 - Кривые петли гистерезиса 

 

С использованием данной зависи-

мости найдены также значения крити-

ческой плотности тока порошков MgB2, 

синтезированных при разных скоростях 

вращения в собственном магнитном поле. 

Установлено, что увеличение скорости 

вращение в центрифуге при синтезе дибо-

риде магния, плавно увеличивает значение 

предельной плотности тока Jc(0) в образ-

цах до 1*10
8
А/см

2
. В таблице 3, приведены 

основные сверхпроводящие характеристи-

ки композита на основе диборида магния, 

синтезированного при различном воздей-

ствии центробежного ускорения. 

 

 

Таблица 3 - Сверхпроводящие характеристики полученных СВС образцов 

 
Наименование образца 

(скорость вращение реактора) 

Критическая 

температура перехода, К 

Предельная плотность тока,  

A/cm
2
 

А (2000 об/мин) 37.5 0.9*10
8
 

Б (2500 об/мин) 38 1*10
8
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Заключение 

 

Синтезирован диборид магния в ходе 

внепечного процесса в СВС-центрифуге. 

Установлено, что центробежное ускорение 

способствует интенсификации процесса и 

сокращению периода формирования 

структуры сверхпроводника. Увеличение 

скорости вращение в центрифуге до 2500 

об.\мин, плавно увеличивает значение пре-

дельной плотности тока Jc(0) в образцах 

диборида магния до 1*10
8
А/см

2
. При этом 

инжекция примесей в поверхностные слои 

синтезируемого материала не оказывает 

существенного влияния на критическую 

температуру перехода образцов в сверх-

проводящее состояние. 

В связи с этим дальнейшие исследо-

вания влияния центробежного ускорения 

на процессы СВ-синтеза диборида магния 

и сверхпроводящие свойства композита на 

его основе представляются весьма пер-

спективными. 
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Abstract 

The superconducting material based on magnesium diboride by self-propagating high temperature synthesis 

(SHS) under the effects of centrifugal force is considered a possibility of an investigation. SH-synthesis of 

magnesium diboride samples from magnesium and boron powders were performed in a high centrifuge. The 

spin speed of centrifuge was varied from 2000 to 2500 rpm. The optimum conditions of synthesis of 

superconducting magnesium diboride were selected. The critical transition temperature (Tc) parameters were 

determined by using magnetometric measurements on installing Quantum Design PPMS EverCool-II. It was 

found that the critical transition temperature of the samples is in the range 37.5-38K. The critical current 

density (Jc) of sample in its own magnetic field was calculated, which is equally 0.8-1* 10
8
A/cm

2
. It is found 

that the value of the centrifuge shaft speed significantly influences on the synthesis and superconducting 

characteristics of magnesium diboride. 

Key words: magnesium diboride, self-propagating high temperature synthesis, high temperature centrifuge, 

superconductivity. 
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Аннотация 

Магний дибориді негізіндегі асаөткізгіш матриалды өздігінен жанатын жоғары температуралы 

(ӨЖС) әдіс арқылы алу және оған центрдент тепкіш күштің әсерін зерттеу мүмкіндігі қарастырылған. 

Магний және бор ұнтақтарын қолдана отырып, магний диборидін ӨЖС арқылы жоғары 

температуралы ценрифугада алынған. Центрифуганың айналу жылдамдығы минутына 2000-нан 

2500-ға дейін жиілікте болды. Зерттеу нәтижесінде асаөткізгіш магний диборидін алудың 

ықщамдалған түрі жасалды. Үлгілердің асаөткізгіштік критикалық ауысу (Тс) температурасын 

Quantum Design PPMS EverCool-II қондырғысында магитометрлік әдісті қолдана отырып анықталды 

және оның көрсеткіштері шамамен 37.5-38К тең болды. Сонымен қоса, үлгілердің критакалық тоқ 

тығыздығы есептелді және олардың көрсеткіштері шамамен 0.8-1*10
8
А/см

2
 тең болды. Асаөткізгіш 

магний диборидінің сипаттамаларына және синтез жағдайына, ценрифуганың айналу 

жылдамдығының әсері бар екендігі анықталды  

Кілт сөздер: магний дибориді, өздігінен жанатын жоғары температуралы синтез, жоғары 

температуралық центрифуга, асаөткізгіштік. 

 

 

 


